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PROCEDE CONT1NU DE CRISTALL1SATION PARTI ELLE D'UNE 
SOLUTION ET P1SPOS1TIF DE MISE EN OEUVRE. 

DOMAINE GENERAL DE L'INVENTiON. 

5 ^invention concerne un precede et un dispositif de cristallisation 

partielie d'une solution en ecoulement permanent ou en ecoulement semi 
permanent, par exemple en ecoulement saccade. 

ETAT DE L'ART. 

Dans certaines applications, on souhaite pouvoir cristalliser 
0 partiellement une phase dissoute d'une solution en circulation dans un 
dispositif. 

A cet effet, le dispositif comporte un echangeur thermique dans lequeT; 
la cristallisation partielie s'effectue par refroidissement de la phase lors de laiL 
circulation de la solution. 

-fe. 

5 La phase a cristalliser est generalerrient un se! ou un solvant dans un^ 

solution quelconque, aqueuse ou non. . " ■ -1: 

Dans !e cas d'une solution aqueuse, I'objectif est de former un liquide- 
partiellement congele contenant de fines particules de glace, afin que le 
fluide puisse toujours s'6couler dans le dispositif sous Paction d'une pompe. 

0 On donne ici deux exemples possibles duplications dans lesquelles 

une cristallisation partielie est souhaitee. 

Un premier exemple duplications concerne une glace binaire ou un 
sorbet, egalement appele « binary ice » ou « ice slurry » en anglais, et 
utilise comme fluide frigo-porteur dans un dispositif d'echange thermique. 
5 On definit un « sorbet » comme un melange presentant un rapport ponderal 
d'environ 10 a 70% de glace. 

De telles glaces binaires ou de tels sorbets sont generalement des 
solutions d'eau et d'alcool et/ou de sels, comme par exemple le chlorure de 
sodium, de calcium ou de potassium. Les melanges frigo-porteurs peuvent 
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egalement etre tout fluide susceptible de stocker I'energie frigorifique sous 
forme de chaleur latente par solidification eau-glace. 

Un deuxieme exemple d'applications concerne les cremes glacees 
alimentaires. Pour ces applications, i! s'agit de congeler partiellement une 
5 preparation contenant principalement de I'eau et/ou du iait, des matieres 
grasses et/ou des morceaux de fruits en y introduisant en outre des fines 
bulles d'air. Le volume d'air a introduire est sensiblement egal au volume de 
la preparation. 

Plusieurs types de dispositifs de Tart anterieur permettent la mise en 
10 oeuvre d'une cristallisation partielle. 

Un premier type de dispositifs est appele « generateur a contact 
direct ». Dans ce type de dispositifs, on met le fluide a cristalliser 
directement en contact avec une surface refroidie. 

Un deuxieme type de dispositifs est appele « generateur sous vide ». 
15 Dans ce type de dispositifs, on maintient le fluide a cristalliser partiellement 
proche de son point triple. 

Les dispositifs de Tart anterieur presentent cependant des 
inconvenients. 

Les generateurs a contact direct fonctionnent grace a un raclage 
20 rnecanique des particules cristallisees sur les parois de I'echangeur. lis ont 
ainsi une puissance limitee par la puissance du dispositif de raclage 
rnecanique. lis sont de plus onereux, du fait de la presence de pieces et de 
rnecanismes en rotation. 

Les generateurs sous vide sont tres complexes, tres onereux et tres 
25 encombrants. lis sont par consequent mal adaptes aux applications visees, 
notamment alimentaires. lis sont en effet congus pour un type et un volume 
p-?/rticulier de production ; ils na sont pas modulaires et Eont done non 
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PRESENTATION DE L'INVENTION. 

L'invention a pour but de resoudre au moins un des inconvenients 
precedents. 

Un des buts de I'invention est de proposer une technique simple de 
5 cristallisation partielle d'une phase dans une solution queiconque, aqueuse 
ou non. 

Ainsi, un des buts de I'invention est de proposer une technique peu 
onereuse de cristallisation partielle d'une phase dans une solution 
queiconque, aqueuse ou non. 

10 Notamment, un des buts de I'invention est de proposer un dispositif de 

cristallisation partielle n'utilisant pas de pieces ou de mecanismes en 
rotation. 

Egaiement, un des buts de I'invention est de proposer un dispositif de 
cristallisation partielle ne maintenant pas la phase a cristalliser partiellement 
15 proche de son point triple. 

Un des autres buts de I'invention est de proposer un dispositif de 
cristallisation partielle d'une phase qui a une forte puissance. 

Un des autres buts de I'invention est de proposer un dispositif de 
cristallisation partielle d'une phase qui est modulaire et s'adapte a plusieurs 
20 types et volumes de production, notamment dans le domaine alimentaire. 

A cet effet, I'invention propose un dispositif de cristallisation partielle 
d'une phase dans une solution, comportant au moins une pompe de mise 
en circulation de la solution dans un circuit d'un echangeur thermique forme 
d'au moins un tube en contact avec un circuit de refroidissement, 
>5 caracterise en ce que le circuit de I'echangeur comporte des organes 
statiques de melange de la solution, de sorte que les particules cristallisees 
de la phase soient continuellement melangees avec la solution lors de la 
circulation de ladite solution. 

La mise en circulation du fluide est faite a debit constant ou a debit 
10 saccade, c'est a dire que les phases d'ecoulement sont suivies de phases 



1 er depot 



4 

pendant lesquelles le fluide est immobile. On peut egaiement faire circuler 
le fluide selon des phases d'ecoulements successives a vitesses variables. 

Uinvention est avantageusement completee par les caracteristiques 
suivantes, prises seules ou en une quelconque de !eur combinaison 
5 techniquement possible : 

- il comporte un revetement anti-accrochage sur les parois internes de 
chaque tube, ce revetement pouvant etre present sur toute la longueur du 
dispositif ou sur certaines parties seuiement ; 

- les organes de melange comportent au moins un changement de direction 
10 de la circulation de la solution ; 

- le changement de direction est un coude dans le circuit de circulation et/ou 
une chicane ; 

- les organes de melange comportent au moins des obstacles a la 
circulation de la solution sur les parois interieures de chaque tube ; 

15 - les obstacles 3 la circulation de la solution comportent des aiguilles ou des 
plaques visant a declencher le phenomene de cristallisation ; 

- le circuit de Techangeur comporte au moins une vanne ; 

- les organes de melange comportent au moins un changement de section 
interieure du circuit de Techangeur ; 

20 - la section interieure du circuit augmente progressivement dans le sens de 
la circulation de la solution ; 

- le circuit de circulation comporte des moyens d'introduction de bulles de 
gaz dans la solution ; 

- les moyens d'introduction du gaz sont places dans la circulation de la 
25 solution ou au niveau des parois d'un tube. 

Uinvention conceme egaiement un ensemble comportant une pluralite 
de dispositifs selon Pinvention oaune pluralite de parties d'un tel dispositif. 
Uinvention conceme egaiement un precede rTutilisation d'un tel 
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PRESENTATION DES FIGURES. 

D'autres caracteristiques, buts et avantages de I'invention ressortiront 
de la description qui suit, qui est purement illustrative et non limitative, et qui 
doit etre lue en regard des dessins annexes sur lesquels : 
5 la figure 1 represents schematiquement un mode de realisation 

possible d'un dispositif selon I'invention; 

la figure 2 represente schematiquement un mode de realisation d'un 
dispositif selon I'invention dans lequel on a represente plus precisement un 
organe de melange; 

10 les figures 3 a 5 represented schematiquement plusieurs modes de 

realisation possibles d'organes de melange; 

la figure 6 represente schematiquement une coupe longitudinale d'un 
tuyau d'un circuit de circulation d'un dispositif selon I'invention; et "\ 
les figures 7 et 8 represented schematiquement des modes de t 
15 realisation de dispositifs d'introduction d'un gaz dans le circuit de 
circulation ; et M 

la figure 9 represente schematiquement des modes de realisation *f 
d'organes de melange a I'iriterieur d'un tube. ^ 
Dans toutes les figures, les elements similaires portent des references 
20 numeriques identiques. 

DESCRIPTION DETAILLEE. 

Comme le montrent schematiquement les figures 1 et 2, un dispositif 
possible selon I'invention comprend essentieliement au moins une pompe 1 
permettant de faire circuler une solution dans un echangeur thermique, 
25 reference par 2, et relie en entree a un reservoir 10 de la solution et en 
sortie a recipient 3 de la solution partieliement cristallisee. 

Chaque pompe 1 est connue de I'homme du metier. Toutefois, la 
commande de la pompe, qui est une pompe volumetrique ou non, permettra 
de faire varier de debit de fluids au cours du procede en fonction d'un ou de 
30 plusieurs systeme(s) de regulation associes a des capteurs disposes 
judicieusement dans le dispositif. Ainsi, la mise en circulation du fluide est 
faite a debit constant ou a debit saccade, c'est a dire que les phases 
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d'ecoulement sont suivies de phases pendant iesquelles le fluide est 
immobile. On peut egalement faire circuler le fluide selon .des phases 
d'ecoulements successives a vitesses variables. 

Une vanne 4 est disposee entre la pompe 1 et I'entree de l'echangeur 
5 2, tandis qu'une vanne 5 est disposee en sortie de l'echangeur 2 avant le 
recipient 3. La vanne 5 assure un melange homogene de la solution en 
sortie de l'echangeur 2 et permet d'ajuster son debit. 

L'echangeur thermique 2 comporte principalement un circuit de 
circulation 20 de la solution, en contact avec un circuit 22 de 
10 refroidissement. Ainsi la pompe 1 fait circuler la solution dans le circuit 20 
de l'echangeur 2. La longueur du circuit est typiquement de I'ordre de 
quelques metres (de 1 a 5 metres environ). 

Un groupe frigorifique 21 externe permet de faire circuler un fluide 
refrigere a une temperature negative dans le circuit 22 de refroidissement. 

15 Grace au groupe frigorifique 21 et au circuit de refroidissement 22 du 

fluide refrigere, la paroi exterieure du circuit 20 de circulation de la solution 
est maintenue a une temperature negative, par exemple de I'ordre de -5 £ 
30° Celsius. Cette temperature negative permet une refrigeration efficace 
die la solution contenue dans le dispositif. 

20 Le groupe frigorifique 21 peut comporter un systeme par detente 

directe d'un fluide frigorigene ou tout autre dispositif de refrigeration connu 
de Thomme du metier. 

Le fluide frigorigene circulant dans le circuit 22 peut etre par exemple 
un fluide cryogenique comme de I'azote liquide ou un fluide frigorigene 
25 utilise dans une machine a compression mecanique. 

On rappelle que la solution est par exemple un liquide. frigo-porteur.ou 

une crsme glacee alirnentaire. 
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Comme le montre plus precisement la figure 2, le circuit de circulation 
20 est principalement constitue de tubes 200. La solution circule a I'interieur 
des tubes 200, alors que le fluide cryogenique ou frigorigene utilise pour 
refroidir la solution circule a Pexterieur des tubes 200 dans le circuit 22. 

5 Preferentiellement, les tubes 200 formant le circuit 20 ont un diametre 

interieur r6duit, par exemple de Ford re de 5 a 30 mm. Chaque tube 200 est 
en matiere plastique ou en metal. 

Chaque tube 200 est eventuellement avantageusement recouvert 
d'une pellicule sur sa face interne. La pellicule peut recouvrir tout ou partie 
10 de la face interne de chaque tube. La pellicule peut etre form6e d'un film 
plastique ou d'une peinture speciale. Le but de la pellicule est de limiter 
I'accrochage des particules de glaces formees lors de la crystallisation sur 
les parois des tubes 200. 

La figure 2 montre un exemple de la presence d'organes statiques deP 
15 melange - ici references par 201 - dans le circuit 20 de I'echangeur 2j| 
permettant de melanger continuellement les particules cristallisees au >^ 
niveau de la paroi interieure du circuit 20 a I'ensemble de la solution. , ^ 

La figure 2 ne represente qu'un seul organe de melange. Bier^- 
entendu, I'echangeur peut comporter plusieurs organes de melange 
20 disposes le long du circuit 20. 

Lors des echanges thermiques, les particules cristallisees le sont au 
niveau de la paroi interne des tubes 200 et viennent former une couronne. 

Les organes de melanges permettent de decoller (a couronne de 
particules cristallisees et permettent ainsi un melange de ces particules a la 
25 partie centrale de la solution en circulation. 

Plusieurs modes de realisation d'organes de melange sont possibles. 
La figure 3 montre que les organes de melange du circuit 20 peuvent 
se presenter sous la forme de coude 201 dans les tubes. Chaque coude 
201 ne forme pas forcement un demi tour complet de la circulation 6 de la 
30 solution, mais peut simplement imposer un changement de direction au 
circuit de circulation 20. 
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D'une maniere generate, on d§signe par « organe de melange » tout 
dispositif dans le circuit de circulation 20 tel que la generatrice de la surface 
interne d'une portion de tube rectiligne se trouvant en amont sur une 
longueur minimale de 10 fois le diametre du tube forme un angle de rupture 
5 de plus de 5° environ par rapport a une portion de tube en aval. 

La figure 4 montre que les organes de melange peuvent egalement se 
presenter sous forme de chicane 202. L'angle de rupture est ainsi egal a 
90° dans ce cas. 

La figure 5 montre que les organes de melange peuvent egalement 
10 etre un changement 203 de section du tube 200 du circuit 20 de circulation. 

Le changement 203 de section est preferentiellement un 
retrecissement de la section. Le retrecissement 203 est de preference local, 
la section du tube en amont et en aval du retrecissement 203 etant 
sensiblement la meme. Le retrecissement s'effectue sur une longueur 
15 sensiblement egale a 3 fois le diametre du tube 200 avant le 
retrecissement. 

La figure 9 montre que les organes de melange peuvent egalement 
etre des obstacles 207 et 208 disposes a I'interieur du tube 200. Les 
obstacles peuvent par exemple se presenter sous forme de plaques ou 
20 d'ailettes 207 ou 208 s'etendant perpendiculairement a la paroi interne du 
tube 200 ou de fagon oblique. Les obstacles 207 ou 208 peuvent avoir de 
nombreuses formes differentes. lis peuvent egalement par exemple se 
presenter sous forme d'aiguilles. 

Les obstacles 207 et 208 sont rapportes ou venus de matiere sur les 
25 parois du tube 200. 

Les obstacles 207 et 208 constituent des organes de melange, lis 
peuvent egalement constituer des dispositifs permettant de coniroler la 
zone de declenchement de fa cristallisation. C'esi le cas notamment des 
aiguilles. 
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La masse volumique de la solution s'abaisse au fur et a mesure de la 
cristallisation, notamment du fait que la glace a un volume specifique 
superieur a celui de I'eau par exemple. 

Ainsi, il est judicieux d'augmenter la section du tube 200 du circuit 20 
5 au moment de la congelation de la phase dans la solution, afin de faciliter 
sa circulation. 

De plus, une modification de la section de passage des tubes 200 
constituent le circuit entraTne une modification de la vitesse de circulation et 
de la pression de la solution. 
10 La modification de la vitesse de circulation influence le temps de 

contact entre la solution et la surface interne refroidie des tubes 200. On 
peut done agir sur ce parametre pour contrder la vitesse de cristallisation 
de la solution. 

De plus, une modification de la pression de la solution permet 
15 egalement de permettre une plus grande cristallisation, comme on le deceit 
dans la suite de la presente description. ,4 
On rappelle que lors de la circulation de la solution dans I'echangeur ti 
la cristallisation s'effectue principalement par echange thermique au niveau 
des parois entre le circuit 20 et le circuit 22. n 
20 Cependant, avantageusement et comme le montrent les figures 7 et 8; 

on peut introduire dans la solution du gaz sous forme de microbulles. 

La detente des microbulles de gaz d'air ou d'azote introduites dans la 
solution produit un effet frigorifique qui contribue egalement a la 
cristallisation de la phase de la solution. 
25 Une modification de la pression de la solution permet done de rSaliser 

une detente des microbulles de gaz dans la solution. 

Ce gaz est preferentiellement du diazote ou de I'air dans le cas de 
cremes glacees alimentaires. On obtient done ainsi formation d'une 
emulsion ou d'une mousse dans le circuit 20. 
50 Comme le montrent les figures 7 et 8, le gaz est introduit dans le 

circuit 20 de circulation grace a des buses 205 et 206. 

La figure 7 montre un premier mode de realisation d'une buse 205 
selon lequel un Conduit 8 est introduit dans la circulation 6 de la solution a 
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travers la paroi du tube 200 sensiblement perpendiculairement a la 
circulation 6. Le conduit 8 est coude dans le sens de la circulation et de 
sorte que I'extremite du conduit 8 soit sensiblement parallele a la circulation 
6, sur une longueur par exemple egale a 2 ou 3 fois le diametre du tube 200 
5 en amont du conduit 8. Des microperforations 206 au niveau de I'extremite 
du conduit 8 permettent de relacher les microbulles de gaz de fa?on 
homogene dans la solution 6. 

Un elargissement 204 de la section du tube 200 est avantageusement 
pratique au droit de I'extremite du conduit, de sorte que la detente du gaz 

10 dans la solution soit facilitee, grace a la modification de la vitesse de 
circulation de la solution et a sa pression. 

La figure 8 montre un deuxieme mode de realisation d'une buse 206 
selon lequel un conduit 8 permet d'introduire le gaz dans une chambre 9 
d'equilibrage ajustee sur la paroi externe du tube 200 du circuit 20. 

15 La chambre 9 s'6tend sensiblement sur une longueur sensiblement 

egale a 3 a 5 fois le diametre du tube 200, le diametre etant celui en amont 
du conduit 8. Des microperforations 206 entre la chambre 9 et la paroi du 
tube 200 permettent de relacher les microbulles de gaz de fagon homogene 
dans la solution 6. 

20 Un elargissement 204 de la section du tube 200 est avantageusement 

pratique au droit de Textremite du conduit, de sorte que la detente du gaz 
dans la solution soit facilitee grace a la modification de la vitesse de 
circulation de la solution et a sa pression. 

Dans les deux cas, le gaz est introduit sous pression dans la solution. 

25 Le gaz peut egalement etre introduit dans la solution avant que celle-ci 

Centre dans Pechangeur 2, et ce avant ou apres la pompe 1 de circulation. 
On realise alors la congelation de I'emulsion contenant deja les microbulles 
de gaz. 

Bi3n entsndu. piusieurs tubas 200 pcuvant etre dispose* an parallels 
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Ainsi, le dispositif peut §tre modulaire et comporter plusieurs 
echangeurs selon invention, avec une ou plusieurs pompes de circulation, 
la puissance etant alors adaptee par le nombre de tubes. 

On peut ainsi prevoir un montage en caiandre classique de 
I'echangeur selon I'invention, avec une detente directe du cote exterieur des 
tubes. 

Des tests pratiques montrent qu'un dispositif possible selon I'invention 
peut avoir un debit d'environ 90 g/minute de sorbet a 30-50% de glace pour 
une solution initiate eau-alcool a 10%. La temperature de sortie du sorbet 
est egale a -5 -10 °C environ. 

Dans le dispositif sur lequel ont ete effectues les tests, le diametre 
interieur du tube est egal a 8 mm et la longueur du tube est egale a 4 m. II 
developpe une puissance par tube d'environ 270 W. 

La puissance est done forte et le dispositif peu onereux, car simple de 
conception. II ne possede en effet aucun organe de melange mobile. 

Le dispositif est done avantageusement mais non HmitativemenMAilise 
dans le domaine alimentaire pour la production de cremes glacees, dms le 
domaine de la production de fiuides frigo-porteurs, notamment' poiii- la 
production de dispositifs de climatisation. 
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REVENDICATIONS 

1. Dispositif de cristallisation partielle d'une phase dans une solution, 
comportant au moins une pompe (1) de mise en circulation de la 
5 solution dans un circuit (20) d'un echangeur (2) thermique forme d'au 

moins un tube (200) en contact avec un circuit (22) de 
refroidissement, caracterise en ce que le circuit (20) de I'echangeur 
(2) comporte des organes statiques de melange de la solution, de 
sorte que les particules cristallisees de la phase soient 
10 continuellement melangees avec la solution lors de la circulation de 

ladite solution. 



2. Dispositif selon la revendication 1 , caracterise en ce que la pompe 
est apte a faire circuler la solution de fagon variable dans le temps. 

15 

3. Dispositif selon Tune des revendications 1 ou 2, caracterise en ce 
qu'il comporte un revetement anti-accrochage sur au moins une 
partie des parois internes de chaque tube (200). 

20 4. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 3, caracterise en ce que 
les organes de melange comportent au moins un changement de 
direction de la circulation de la solution. 

5. Dispositif selon la revendication 4, caracterise en ce que le 
25 changement de direction est un coude (201) dans le circuit de 

circulation et/ou une chicane (202). 

6. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 5, caracterise en ce que 
tes organes de melange comportent su moins des obstacles (207. 
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7. Dispositif selon la revendication 6, caracterise en ce que les 
obstacles (2Q7, 208) a la circulation de la solution comportent des 
aiguilles ou des plaques visant a declencher le phenomene de 
cristallisation ; 

8. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 7, caracterise en ce que 
le circuit de I'echangeur comporte au moins une vanne (4, 5). 

9. Dispositif selon I'une des revendications 1 a 8, caracterise en ce que 
les organes de melange comportent au moins un changement (203) 
de section interieure du circuit de I'echangeur. 

10. Dispositif selon l'une des revendications 1 a 9, caracterise en ce que 
la section interieure du circuit augmente progressivement (204) dans 
le sens de la circulation de la solution. 

1 1 . Dispositif selon I'une des revendications 1 a 10, caracterise^en ce 
que le circuit de circulation comporte des moyens (205,;: 206) 
d'introduction de bulles de gaz dans la solution. 

12. Dispositif selon I'une des revendications 1 a 11, caracterise en ce 
que les moyens (205, 206) d'introduction du gaz sont places dans la 
circulation de ia solution ou au niveau des parois d'un tube. 

13. Ensemble, caracterise en ce qu'il comporte une plurality de 
dispositifs selon Tune des revendications qui precedent. 

14. Procede de cristallisation partielle d'une phase dans une solution, 
comportant une etape consistant a mettre en circulation la solution 
dans un circuit (20) d'un echangeur (2) thermique forme d'au moins 
un tube (200) grace a au moins une pompe (1), caracterise en ce 
qu'il comporte une etape consistant a melanger continuellement les. 
particules cristallisees de la phase avec la solution lors de la 
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7. Dispositif selon la revendication 6, caracterise en ce que les 
obstacles (207, 208) a la circulation de la solution comportent des 
aiguilles ou des plaques visant a declencher le phenomene de 
cristailisation ; 

8. Dispositif selon Tune des revendications 13 7, caracterise en ce que 
le circuit de l'6changeur comporte au moins une vanne (4, 5). 

9. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 8, caracterise en ce que 
les organes de melange comportent au moins un changement (203) 
de section interieure du circuit de I'echangeur. 

10. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 9, caracterise en ce que 
ia section interieure du circuit augmente progressivement (204) dans 
le sens de la circulation de la solution. 

1 1 . Dispositif selon Tune des revendications 1 a 10, caracterise en ce 
que le circuit de circulation comporte des moyens (205, 206) 
d'introduction de bulles de gaz dans la solution. 

12. Dispositif selon la revendication 11, caracterise en ce que les 
moyens (205, 206) d'introduction du gaz sont places dans la 
circulation de la solution ou au niveau des parois d'un tube. 

13. Ensemble, caracterise en ce qu'il comporte une plurality de 
dispositifs selon Tune des revendications qui precedent 

14. Precede de cristailisation partielle d'une phase dans une solution, 

c-omportant une eiape consistent s meitrs en circulation la solution 
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circulation de ladite solution grace a des organes statiques de 
melange de la solution. 

5. Procede selon la revendication 14, caracterise en ce qu'il comporte 
une etape consistant a faire varier dans le temps recoupment de la 
solution. 

6. Procede selon Tune des revendications 14 ou 15, caracterise en ce 
qu'il comporte une etape consistant a introduire des bulles de gaz 
dans le circuit (20) de circulation de la solution. 
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